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(54) Compositions herbicides nouvelles et leur precede d'utllisatlon pour lutter contre des mauvaises heroes. 



\§7) L'invention conceme des compositions herbicides 
romprenant (a) du bromoxynil et (b) un derive de 2- 
benzoylcyclohexane-1,3-dione de formule generate I: 
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dans taquelle 

X, Y, Z, R\ R 2 , R 3 et R* represented divers substituants. 

L'invention conceme egalement des compositions herbi- 
cides contenant des sets ou esters, acceptabfes en agricul- 
ture, de ces composes. 

Application: Precede de lutte contre ta croissance de 
mauvaises herbes au moyen de ces compositions dont les 
constituants presentent une action synergique. 



2675340 



La presente invention a pour objet un procede 
de lutte contre la croissance de mauvaises tierbes par 
application de bromoxynil ou d'un de ses sels ou esters 
acceptables en agriculture et de certaines 2-benzoyl- 
5 cyclohexane-l,3-diones ou de leurs sels acceptables en 
agriculture, ainsi que des compositions les contenant. 

La presente invention utilise des derives de 2- 
benzoylcyclohexane-1, 3-dione repondant a la formule 
generale I : 



o O X 



10 




I 

dans laquelle 

(i) Z represente un atome d'hydrogene ; 

R 1 et R 2 f qui peuvent etre identiques ou 
differents, representent chacun un atome d'hydrogene ou un 
15 groupe methyle, 
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R 3 et R 4 , qui peuvent etre identiques ou 
differents, representent chacun un atome d'hydrogene ou un 
groupe methyle, 

X represente un atome de chlore ou un groupe 

5 nitro , 

Y represente un groupe methylsulfonyle ou 
trif luoromethyle ; ou bien 

(ii) Z represente un atome de chlore ; 

R 1 , R 2 e R 3 et R 4 representent chacun un atome 

10 d'hydrogene, 

X represente un atome de chlore ; et 

Y represente un groupe methylsulfonyle ; 

et leurs sels formes avec des bases acceptables 
en agriculture [qui repondent aux formules 
15 generales figurant dans les descriptions des 

brevets europeens publies sous les N os 13 5 191, 
137 963 et 186 118 decrivant des herbicides de 
pre- et/ou post-levee] . 

Dans certains cas, les groupes R 1 , R 2 , R 3 et R 4 
20 contribuent a une isomer ie optique et/ou une stereo- 
isomerie. Toutes ces formes entrent dans le cadre de ( la 
presente invention - 

Les composes de formule general e I comprennent 

A. la 2- (2-chloro-4-methylsulfonylbenzoyl) cyclohe- 

2 5 xane-1 , 3 -dione 

B. la 2- (2-chloro-4-methylsulfonylbenzoyl) -5, 5- 
dimethylcyclohexane-1 , 3 -dione 

C. la 2- (2-chloro-4-methylsulf onylbenzoyl) -4, 4- 
dimethylcyclohexane-1 , 3 -dione 

30 D. la 2- (4-methylsulfonyl-2-nitrobenzoyl)cyclo- 

hexane-1, 3 -dione 

E. la 2-(2-nitro-4-trifluoromethylbenzoyl)cyclohe- 
xane-1 , 3 -dione 

F, la 2- (2-chloro-4-trif luoromethylbenzoyl) cyclo- 

3 5 hexane- 1 , 3 -dione 



BNSDOCID: <FR 2675340A1_I_> 



2675340 

3 

G. la 2- (4-methylsulf onyl-2-nitrob en zoyl) -5,5- 
dimethylcyclohexane-1, 3-dione 

H. la 2- (2-nitro-4-trif luoromethylbenzoyl) -5,5- 
dimethylcyclohexane-1, 3-dione 

5 1. la 2- (2-nitro-4-trif luoromethylbenzoyl) -4,4- 

dimethylcyclohexane-1, 3-dione 

J, la 2- (4-methylsulf ony 1-2 -nitrobenzoyl) -4 , 4- 

dimethylcyclohexane-1 , 3-dione 

K. la 2- ( 2 -nit ro-4-tr if luoromethylbenzoyl) -5- 

10 methylcyclohexane-1, 3-dione 

L. la 2- ( 2 -chloro-4-methy 1 sul f onylbenzoyl) -5- 

methylcyclohexane-1, 3-dione 

M. la 2- ( 2-nitro-4-methylsulf onylbenzoyl) -5- 

methylcyclohexane-1, 3-dione 

15 N. la 2- (2, 3-dichloro-4-methylsulf onylbenzoyl) cy- 

clohexane-1 , 3-dione . 

Les lettres sont attributes aux composes 
precites a des fins d' identification et de reference. 

Le bromoxynil [3 , 5-dibromo-4-hydroxybenzonitri- 

2 0 le] peut etre utilise pour la lutte contre les mauvaises 
herbes en post-levee dans les cultures de mais, de ble et 
d f orge. Bien gu'il soit possible de lutter contre une large 
gamme de mauvaises herbes a feuilles larges, la lutte 
contre certaines especes importantes, par exemple 

25 Amaranthus retrof lexus , Ipomoea purpurea et Sida spinosa , 
est non fiable. Eu egard a une absence d'activite remanente 
dans le sol, le bromoxynil ne permet pas de lutter contre 
les mauvaises herbes qui 1 event apres application. Le 
bromoxynil ne possede aucune activite utile contre les 

30 mauvaises herbes faisant partie des graminees ou des 
Cyperacees. 

II doit etre entendu que, lorsqu"il est fait 
reference dans la presente invention au "bromoxynil", ce 
terme designe, lorsque le contexte le permet, le bromoxy- 
35 nil [ 3 , 5-dibromo-4-hydroxybenzonitrile] sous forme du 
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phenol formant le compose -mere (equivalent d'acide : e,a.) 
ou bien d'un de ses sels ou esters acceptables en agricul- 
ture, de preference un sel metallique ou un sel d* amine ou 
un ester de ce compose forme avec un acide alcanoique 
5 contenant 2 a 10 atomes de carbone. 

En resultat de recherches et d ' experimenta- 
tions, il a ete trouve a present que 1 'utilisation de 
derives de 2 -benzoylcyclohexane-1, 3-dione en association 
avec le bromoxynil accroit la capacite du bromoxynil a 
10 lutter contre un large spectre de mauvaises herbes a 
feuilles larges, de graminees et de Cyperacees simultane- 
ment par une activite foliaire et une activite remanente 
dans le sol . 

Outre cette decouverte, il a ete trouve que 

15 1' activite herbicide raixte d 1 associations de derives de 2- 
benzoylcyclohexane-1 , 3-dione et de bromoxynil contre 
certaines especes est superieure a 1' activite escomptee 
lors d'une application en post-levee (par exemple sous 
forme d'une application par pulverisation en post-levee) , 

20 ce qui signifie que 1* activite herbicide d 1 associations de 
derives de 2-benzoylcyclohexane-l, 3-dione et de bromoxynil 
a presente un degre inattendu de synergisme (tel qu'il a 
ete defini par P.M.L, Tammes, Netherlands Journal of Plant 
Pathology, 70 (1964), pages 73-80, dans un article intitule 

25 "Isoboles, a graphic representation of synergism in 
pesticides", et par L . E . Limpel et collaborateurs , 
Proceedings of the North East Weed Control Conference, 16 
(1962) , pages 48-53 dans un article intitule "Weed Control 
by dimethyl tetrachloro terephthalate alone and in certain 

30 mixtures") . 

L'effet synergique remarquable confere une 
f iabilite amelioree de la lutte contre un certain nombre 
d'espfeces de mauvaises herbes et permet de reduire la 
quantite d 1 ingredients act if s utilisee. 
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En consequence, la presente invention propose 
un procede pour lutter contre la croissance de mauvaises 
herbes dans un milieu, qui consiste a appliquer a ce milieu 
(a) du bromoxynil et (b) un derive de 2-benzoylcyclohexa- 
5 ne-1,3— dione repondant a la formule general e X definie ci- 
dessus ou un de ses sels formes avec une base acceptable 
en agriculture. A cette fin, l'herbicide derive de 2- 
benzoylcyclohexane-1, 3-dione et le bromoxynil sont utilises 
habituellement sous forme de compositions herbicides 
10 (c 1 est-a-dire en association avec des diluants ou vehicules 
et/ou agents tensio-actif s compatibles, convenant pour 
1 1 utilisation dans des compositions herbicides), par 
exemple de la man i ere decrite ci-apres . 

Des composes appreci£s repondant a la formule 
15 generale I sont ceux dans lesquels 

Z represente un atome d'hydrogene ; et 

R 3 et R 4 representent 1 ' un et 1 1 autre des 
atomes d'hydrogene ou bien representent l'un et 1 1 autre des 
groupes methyle. 

20 Des composes avantageux repondant a la formule 

generale I sont ceux dans lesquels R 1 et R 2 representent 
l'un et 1* autre des atomes d'hydrogene ou bien representent 
l'un et 1' autre des groupes methyle, et R 3 et R 4 represen- 
tent l'un et 1* autre des atomes d'hydrogene ou bien 

25 representent l'un et 1' autre des groupes methyle. 

Les quantites de 1' herbicide derive de 2- 
benzoylcyclohexane-1, 3-dione et de bromoxynil appliquees 
varient suivant la nature des mauvaises herbes, les 
compositions utilisees, le temps d 1 application, les 

3 0 conditions climatiques et edaphiques et (lorsque ces 
composes sont utilises pour lutter contre la croissance de 
mauvaises herbes dans des zones de culture) la nature des 
cultures. Lors de 1 'application a une zone de culture, le 
taux d' application doit etre suffisant pour permettre de 

35 lutter contre la croissance de mauvaises herbes sans 
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provoquer un endommagement permanent notable de la culture. 
En general, ces facteurs etant pris en consideration, des 
taux d 1 application de 0,5 g a 500 g de e.a. de 1" herbicide 
derive de 2-benzoylcyclohexane-l, 3-dione et de 2 g a 350 g 
5 de e.a. de bromoxynil par hectare donnent de bons resul- 
tats. Cependant, il doit etre entendu que de plus forts ou 
plus faibles taux d ' application peuvent etre utilises, 
suivant le probleme particulier rencontre dans la lutte 
contre les mauvaises herbes. 

10 L 1 herbicide derive* du cyclohexane et le 

bromoxynil, en association, peuvent etre utilises pour 
lutter selectivement contre la croissance de mauvaises 
herbes, par exemple pour lutter contra la croissance des 
especes mentionnees ci-apres, par application en pre-levee 

15 ou, de preference, en post-levee de maniere direct ionnelle 
ou non directionnelle, par exemple par pulverisation 
direct ionnelle ou non directionnelle, a un milieu infeste 
par des mauvaises herbes qui est une zone utilisee, ?1 ou 
destinee a etre utilisee, pour des cultures, par exemple 

20 des cultures de cereales telles que le ble, l'orge, 
l f avoine, le seigle, le mais et le riz, le soja, la 
feverole et les haricots nains, les pois, la luzerne, le 
cotonnier, les arachides, le lin, les oignons, les 
carottes, le colza, le tournesol, et des prairies permanen- 

25 tes ou semees avant ou apres semis de la culture ou bien 
avant ou apres levee de la culture. Pour lutter selective- 
ment contre des mauvaises herbes dans un milieu infeste par 
des mauvaises herbes qui est une zone utilisee, ou destinee 
a etre utilisee, pour des cultures, par exemple les 

30 cultures mentionnees precedemment, des taux d* application 
de 25 g a 500 g de e.a. de l 1 herbicide derive de 2- 
benzoylcyclohexane-1, 3-dione et de 150 g a 350 g de e.a. de 
bromoxynil par hectare conviennent part icul ierement - 

Conformement a une caracteristique de la 

35 presente invention, il est propose un procede pour lutter 
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contre la croissance de mauvaises herbes dans un milieu 
utilise pour la culture du mals, du ble ou de l'orge, qui 
consiste a appliquer a ce milieu (a) du bromoxynil et (b) 
un derive de 2-benzoylcyclohexane-l r 3— dione de formule 
5 generale I, suivant la definition precitee, ou d'un de ses 
sels formes avec une base acceptable en agriculture. Les 
taux d' application des composes (a) et (b) sont compris 
avantageusement dans l'intervalle de 2 a 350, mieux encore 
de 150 a 350 (de preference de 200 a 3 00) g de e.a./ha, 

10 de 0,5 a 500, mieux encore de 25' a 500 et de preference de 
50 a 400 (par exemple de 50 a 250) g de e.a./ha, respec- 
tivement, en un rapport, en poids/poids, compris dans 
1 ' intervalle de 700:1 a 1:250, avantageusement de 14:1 a 
1:3,33, mieux encore de 6:1 a 1:2 et de preference de 6:1 a 

15 1:1,25 d'equivalent d'acide (a) a l f equivalent d*acide (b) . 

Ce procede peut etre utilise pour lutter contre 
un large spectre d'especes de mauvaises herbes dans les 
cultures de mals, de ble et d'orge par application en post- 
levee sans endommagement permanent notable de la culture . 

20 L 1 utilisation mixte decrite ci-dessus permet d'obtenir a la 
fois une activite foliaire et une activite remanente. 

L 1 expression "application en pre-levee" designe 
1 'application au sol dans lequel les graines ou les jeunes 
pousses des mauvaises herbes sont presentes avant levee des 

25 mauvaises herbes au-dessus de la surface du sol. L 1 expres- 
sion "application en post-levee" designe 1 1 application aux 
parties aeriennes ou a decouvert des mauvaises herbes qui 
ont leve au-dessus de la surface du sol. L f expression 
"activite foliaire" designe l f activite herbicide engendree 

30 par application aux parties aeriennes ou a decouvert des 
mauvaises herbes qui ont leve au-dessus de la surface du 
sol. L'expression "activite residuelle" designe l f activite 
herbicide engendree par application au sol dans lequel les 
graines ou les jeunes pousses des mauvaises herbes sont 

35 presentes avant levee des mauvaises herbes au-dessus de la 
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surface du sol, les jeunes pousses presentes au moment de 
1 1 application ou bien qui germent apres application a 
partir des graines presentes dans le sol etant ainsi 
detruites . 

5 Les mauvaises herbes centre lesquelles il est 

possible de lutter par le procede comprennent : dans les 
mauvaises herbes a feuilles larges, Abutilon theophrasti , 
Amaranthus retrof lexus , Ambrosia trifida . Amsinckia 
intermedia , Anthemis arvensis , Bidens pilosa , Brassica 

10 kaber, Chenopodium album , Ipombea spp (par exemple I. 
hederacea , I» purpurea ) , Kochia scoparia , Matricaria spp, 
Polygonum spp (par exemple P. aviculare , P. convolvulus , 
P . pennsylvanicum , P. persicaria , P . scab rum) , Raphanus 
raphanistrum , Sesbania exaltata , Sida spinosa , Solanum spp 

15 (par exemple S. elaeaquif olium , S . nigrum , S. nostratum , S_j_ 
sarrachoides ) , Sonchus oleraceus , Stellaria media . Thlaspi 
arvense, Xanthium pennsylvanicum ; dans les mauvaises 
herbes faisant partie des graminees, Diaitaria sanauinalis , 
Echinochloa crus-aalli et Eleusine indica ; et dans les 

20 Cyperacees, cyperus spp (par exemple C, esculentus et 
rotundus l . 

Conformement a la pratique usuelle, un melange 
en reservoir peut etre prepare avant 1 'utilisation par 
melange de formulations distinctes des differents cons- 
25 tituants herbicides, ou bien des formulations separees 
peuvent etre appliquees independamment dans le temps. 

Les experiences suivantes illustrent la 
presente invention par demonstration de l»activite 
synergique du bromoxynil et des derives de 2-benzoyl- 
3 0 cyclohexane-1 , 3-dione . 
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EXPERIENCE 1 

Experience conduite dans une serre. mettant en evidence le 
syneraisme bioloaique entre le bromoxvnil et la 2- f 2- 
chloro-4-methvlsul f on vl benzoyl ) cyclohexane-1 . 3-dione 
5 C Compose A1 

Une large gamine de doses de bromoxynil, a 
savoir 9 r 18, 35 , 70 et 14 0 g de e.a/ha (sous forme du 
phenol technique) et de 2-(2-chloro-4-methylsulf onylben- 
zoyl) cyclohexane-1, 3-dione, a savoir 0,25, 0,5, 1, 2, 4, 8, 

10 16, 31, 63 et 125 g de e.a,/ha (sous forme de la substance 
technique) a ete appliquee dans de 1 ' acetone a un volume de 
pulverisation de 29 0 1/ha a six pots de fleurs identiques 
en matiere plastique de 7,5 cm de cote remplis de terre 
vegetale dans laquelle ont ete plantees trois jeunes 

15 pousses d 1 Abutilon theophrasti au stade 1 feuille ou 

3 jeunes pousses d ' Amaranthus retrof lexus au stade 

4 feuilles, ou bien 2 jeunes pousses de Brassica kaber au 
stade 2-3 feuilles, 

Apres pulverisation, les pots ont ete disposes 

20 en blocs randomises dans une serre et ont ete soumis a une 

sub-irrigation, Au bout de 19 jours, le poids frais de 

vegetation dans chaque pot a ete determine. Les poids frais 

moyens ont ete utilises pour calculer le pourcentage 

d* inhibition de chaque espece, de la maniere suivante : 

25 poids moven dans les pots non traites - poids moven 

dans les pots traites 

: — .x 100 

poids irvoyen dans les pots non traites 

30 Lorsque cela etait possible, les valeurs 

escomptees (E) pour les traitements utilisant des melanges 
de la cyclohexanedione et du bromoxynil ont ete calculees 
a partir des resultats obtenus avec les constituants 
appliques seuls (X et Y) au moyen de la formule de Limpel 

35 et collaborateurs (1962) : 

E - x + Y - So 
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dans laquelle E, X et Y designent les pourcentages 
d f inhibition de croissance. 

En outre, les valeurs de DE90 ou de DE50 (les 
taux d 1 application engendrant respectivement une inhibition 
5 de 90 % et une inhibition de 50 % de la croissance) ont ete 
calculees, de la maniere appropriee, a partir des resultats 
obtenus pour les derives de cyclohexanedione seuls et avec 
des taux croissants de bromoxynil. Les valeurs de DE 90 ou 
de DE5Q ont ete ensuite utilisees pour representer 
10 graphiquement une isobole pour cKaque espece. 

Les resultats de pourcentage d' inhibition de 
croissance, les valeurs de DE90 ou DE 50 qu'ils representent 
et les valeurs escomptees calculees pour des melanges sont 
mentionnes sur le Tableau I suivant : 



BNSDOCID: <FR 267S340A1 _l_> 



2675340 



11 



O O H CO 00 CO 
~* V0 CO OA 



o 







tn 












X 






<u 


















o 






u 


c 






o 


<U 


<u 


-H 




u 


4J 


C 




-H 


fO 


U) 


X2 


CO 




-H 


w 


x: 




-H 




c 


o 


c 




u 


(C 




u 








oj 




(1) 


e 


dP 




< 



c<vn co vooo n h 



O 
Q 



tV 
Q) 
J= 
U 

c 
o 
—I 

H 
4J 

XI 

< 



»vn vo vn vo oo eo 





<-H 






-«H 


*c 




C 




<u 


>< 




T3 








o 






6 






O 




as 


u 











o o o o o o o 



w cr 



a; 



o a* 
a as 



mmnoo 
vo VO o o 



10 



1 O 

en 
a 



m 

ccT 



o 
a 



r- eo vo <n n 

,-4 rvj <—» in 



O 

a 



o o o o o 



a 

E 

o 
o 

cn 
W 

> 

V4 

0) 

tn 

XI 

o 



O 

o 
tn 

pa 



«i i/t vo ui rM < 
^ ^ ^ tn oo X 



<n ^ ai o <*» r» 
mcoaooffot 



O 

W 
Q 



nnf ino Z 



-0) 
> 

u 

A 
O 



a* 

E 
O 

u 
tn 



> 

en 

X5 
O 



w r» r* r» a* o - 

a* 
a 



o\ CO ^ o < 
^ in vo r» 2 



co eo «o 



O 

in 

a 



CJ* Cf* Cf* OA 



oa oa u-> #< 
vo vo vo r» Z 



fl> ^ O fl\ ff» 
f"* S\ 9 OS 



o 



a 



r* oa r- < 
vo vo r r- 2 



vo o </•» «\ r* 
r*» oa r** co OA 



o 



a 



co r* cn K 
ft m vo vo 35 



3 
< 
Ed 

CQ 
< 



O OA ^ 

vo r- r* co co ••. 



pa 
a 



•H CM ^ CO VO 



BNSDOCID: <FR 2675340A1 _l_> 



2675340 



12 



u 

Xi 
«J 

m 
o 

-H 
CO 
CO 







CO 






3 






X 






cu 






«— i 






tw 






0 








c 




■P 


o 




CD 


•H 


O 


>-i 


-P 


c 




•H 


(D 


to 


XI 


CO 




•H 


(0 




x: 


*H 


4J 


c 


O 


C 


-H 


u 






o 




Xt 




ITS 




CJ 


E 


dP 




< 



CO 
U 

O 
CU 

x: 

c 
o 



a; 

T3 



03 

x: 
\ 

.— i 

-h m 
c • 

X 

o <u 



Eh X) — 



CI) CF 1 

O *H 

a • — i 

e cu 

o a 

u to 



I *H ~4 _f «< 
u> vo Z 



tn 



oo o o a\ co 
oo o o <n c* 



a 



a> x 



m 
o 



«-h *-< r~ ct\ m 
r* r- oo o\ on 



i o o a < 

O O O 5C 



OWOOCD t V 
Off\OOC\o\ 



a 



mvoo < 
r- oo 2 



XJ 
o 



c 
o 



o 
w 

Q 



O <-n m < 
un vo r- 2 



c 



tn in tn «n in 



tn cv w co *n r- 
vo r» o\ co ov en 



O 



a 



I <V CD VO < 



^ *r r- \o \o oi 
en r» co o\ 

*o I 
in 



CO 



3 
< 



o o o o o o 
r» n* r» o» r» r»» 



3 



c 

o 



BNSDOCID: <FR 267S340A1_I_> 



2675340 

13 

Les valeurs escomptees etant inferieures aux 
valeurs observees reellement avec les melanges, cela 
demontre nettement le synergisme. En outre, les isoboles 
produites, representees ci-apres sur les Figures I , II et 
5 III, etaient nettement des coupes de type III (Tammes op. 
cit. page 75, Figure 2) caracteristiques d'un synergisme. 
EXPERIENCE 2 

Experience conduite dans une serre, mettant en evidence un 
synergisme bioloaiaue entre le bromoxvnil et des derives 

10 de cvclohexane-1 > 3-dione 

Une serie d 1 experiences a ete effectuee pour 
determiner la nature de 1 1 interaction biologique entre le 
bromoxynil et des derives de 2-cyclohexane-l, 3-dione. Les 
derives etaient les composes B, C, D, E, F, G, H f I, J, K, 

15 L, M et N. Une large game de doses de bromoxynil (sous 
forme du phenol technique) et des derives de 2-benzoyl- 
cyclohexane-1, 3-dione a ete appliquee dans de 1 1 acetone a 
un volume de pulverisation de 290 1/ha a six pots de fleurs 
identiques en matiere plastique de 7,5 cm de cote remplis 

2 0 de terre vegetale dans laquelle avaient ete plantees des 

jeunes pousses de l'espece de mauvaises herbes choisie 
comme cible. Les doses de chaque const ituant ont ete 
choisies en fonction de la sensibilite de l'espece de 
mauvaises herbes et sont mentionnees sur les tableaux des 
25 resultats. Les stades de croissance des pi antes au moment 
de la pulverisation sont egalement presentes aves les 
resultats . 

Apres pulverisation, les pots ont ete disposes 
en blocs randomises dans une serre et ont ete soumis a une 

3 0 sub-irrigation. Au bout de 19 jours, le poids frais de 

vegetation dans chaque pot a ete determine. Les poids frais 
moyens ont ete utilises pour calculer le pourcentage 
d' inhibition de chaque espece, de la maniere decrite dans 
1 1 experience A. 
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Les resultats de pourcentage d* inhibition de 
croissance, des valeurs de DEg 0 et de DE50 appropriees 
gu'ils representent et. les valeurs escomptees calculees 
pour les melanges de derives de cyclohexanedione et de 
5 bromoxynil sont presentes sur les Tableaux II a X. Sur les 
tableaux suivants, le terme "Ob" represente les resultats 
observes et le terme "Es" represente les valeurs escomptees 
pour les divers melanges, Les abreviations suivantes sont 
utilisees sur les Tableaux : 

10 ABUTH = Abutilon theopKrasti 

BIDPI = Bidens pilosa 

DIGSA = Diaitaria sanauinalis 

ECHCG - Echinochloa crus-aalli 

ELEIN = Eleusine indica 

15 IPOSS = Ipomoea species 

SEBEX = Sesbania exaltata 

SIDSP = Sida spinosa 

SINAR = Brassica kaber 
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TABLEAU II 

% d • inhibition de croissance 

Taux d' application Bidens Brassica Echinochloa 

(g/ha) piiosa kaber crus-galli 

Stade de croissance 

Compose Bromoxynil 2 feuilles 2-3 4 feuilles 

B feuilles 

4 0 30 31 0 

8 0 46 . 53 18 

16 0 68 81 21 

31 0 69 87 24 

0 8 0 21 0 

0 16 44 41 0 

0 31 82 78 0 

Ob Es Ob Es Ob 

4 8 32 30 75 45 19 0 

8 8 65 46 81 62 11 18 

16 8 81 68 78 85 26 21 

31 8 87 69 83 90 33 24 

4 16 52 60 90 60 0 0 

8 16 74 70 90 72 35 18 

16 16 73 82 90 * -89 37 21 

31 16 86 82 100 93 36 24 

4 31 75 87 94 85 30 0 

8 31 92 90 96 89 43 18 

16 31 98 94 100 96 40 21 

31 31 96 94 93 97 66 24 



2675340 

16 



TABLEAU III 



% d 1 inhibition de croissance 



Taux d' application Brassica Digitaria 

tg/ha) kaber sanguinalis 

Compose Bromoxynil 2 feuilles 3-4 feuilles 

C 



1 
2 
4 



1 



0 14 0 

0 18 30 

0 34 38 



8 0 71 82 

0 8 42 0 

0 16 71 0 

0 31 92 2 

Ob Es Ob ES 

1 8 67 50 13 0 

2 8 88 52 23 30 
4 8 94 62 62 38 
8 8 99 83 71 82 



16 93 75 17 0 



2 16 97 76 42 30 



4 16 



97 81 . 61 38 
8 16 99 92 87 82 
1 31 97 93 18 2 

95 93 44 31 

100 95 55 39 

98 98 92 82 



2 31 
4 31 



8 31 
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' TABLEAU IV 

% d 1 inhibition de croissance 

Taux d f application Ipomoea Echinochloa 

(g/ha) purpurea crus-galli 

Stade de croissance 

fcompose Bromoxynil l feuille J feuilles 
D 

4 0 35 13 

8 0 58 8 

16 o 69 7 7 

31 0 72 97 

63 0 87 99 

125 0 93 100 

DE go 89,46 DE 50 11,64 

0 9 54 21 

0 18 59 35 

0 35 88 35 

0 70 97 44 

0 140 98 54 

DE 9Q 44 ; 31 DE 5Q 97,69 

Ob Ob 

2 4 42 - . 30 

4 4 70 - 63 

8 4 81 - 91 

16 4 79 - 98 

31 4 95 - 98 

63 4 99 - 99 



DE 90 16,64 DE 50 2 ' 92 
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TABLEAU IV (suite) 

Compose Bromoxynil IPOSS ECHCG 

D (1 feuille) (3 feuilles) 

Ob Es Ob e s 

1 9 50 - 34 

2 9 74 - 43 

4 9 90 70 58 31 

8 9 94 81 76 27 

16 9 93 86 93 82 

DE 9Q 6 f ll - DE 5Q 2,35 - 

0 ; 5 18 65 - 25 

1 18 78 - 36 

2 18 82 - 55 

4 18 92 73 62 43 

8 18 96 83 86 40 

DE 90 3 > 15 " DE 50 1 ' 68 

0 7 25 35 83 - 36 

0,5 35 85 - 30 

1 35 92 - 34 

2 35 96 - 51 

4 35 97 92 70 43 

DE 9Q 0,71 " 33^1,35 " 

0 f 25 70 98 57 

0,5 70 94 - 51 

1 70 97 - 58 

2 70 98 - 70 

4 70 99 98 79 51 

DE 90 <0 > 25 " DE 50 °> 33 " 



BNSDOCID; <FR 2675340A1_I_> 



2675340 



19 



TABLEAU V 

% d r inhibition de croissance 

Taux d' application Ipomoea sida Echinochloa 

(g/ha) purpurea spinosa crus-galli 

Stade de croissance 

Compose Bromoxynil l feuille 1 feuille 3 feuilles 
E 

8 0 5 64 84 

16 0 21 71 95 

31 0 31 84 97 

63 0 61 95 98 

125 0 65 97 99 

DE 5Q 56,06 DE 5Q 5,35 DE go 11,02 

0 9 26 25 37 

0 13 65 23 24 

0 35 82 37 39 

° 70 90 51 50 

0 140 97 73 46 

DE 5Q 15,14 DE 5Q 53,22 DE^ >140 

Ob Ob ob 

4 4 26 - 48 - 56 

8 4 31 - 74 - 84 

16 4 45 - 91 - 97 

31 4 74 - 97 - 98 

63 4 84 - 99 100 

D E 5o 13,98 DE 50 3,82 DEgo 12,38 
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TABLEAU V (suite) 

% d 1 inhibition de croissance 

Taux d' application Ipomoea sida Echinochloa 

(g/ha) purpurea spinosa crus-galli 

Stade de croissance 

Compose Bromoxynil 1 feuille 1 feuille 3 feuilles 
E 

Ob Es Ob Es Ob 

2 9 52 - 28 - 71 - 

4 9 48 - 72 - 85 

8 9 49 30 75 73 91 90 

16 9 83 42 95 78 97 97 

31 9 88 49 97 88 99 98 



DE 5Q 3,99 DE 3,16 DE 6,22 



1 18 53 - 33 



62 



2 18 79 - 68 - 68 

4 18 57 - 85 - 94 

8 18 90 67 94 72 93 88 

16 18 86 72 98 78 98 96 

DE 5Q 1,42 ^ DE 50 1,37 DE gc) 4 f 55 

°i 5 35 73 - 36 - 57 

1 35 84 - 53 - 69 

2 35 88 - 85 - 87 

4 35 95 - 96 - 96 

8 35 92 83 97 77 98 90 

DE 50 <0,5 DE 50 O,76 06^2,44 

°t 5 70 98 - 70 50 

1 70 98 - 81 - 80 
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Taux d* application 
(g/ha) 



Compose 
E 



Bromoxynil 



% d' inhibition de croissance 
Ipomoea Sida Echinochloa 

purpurea spinosa crus-galli 
Stade de croissance 
1 feuille 1 feuille 3 feuilles 



Ob 



Es 



Ob 



Es 



Ob 



2 
4 
8 



70 
70 
70 

DE 5Q <0,5 



89 
95 
97 



90 



DE 50 <0 ' 5 



84 
95 

97 

DE 



90 



82 
1,92 



90 
98 
99 



92 
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TABLEAU VI 
Taux d* application 
(g/ha) 

Compose Bromo- BIDPI 



16 
31 
63 
125 



xynil 

0 
0 
0 
0 



(2 feuilles) 



Ob 
4 

24 
33 
51 



Es 



% d 1 inhibition de croissance 



SEBEX 
(2 feuilles) 



Ob 
80 
96 
99 
100 



Es 



DIGSA 
(3 feuilles) 



Ob 
19 
25 
45 
55 



Es 



ECHCG 
(4 feuilles) 

6b 
33 
62 
85 
98 



8 

16 
32 



0 
0 
0 



18 
64 
96 



45 
72 
92 



8 

14 
11 



12 
25 
22 



16 
31 
63 
125 



8 
8 
8 
8 



64 
59 
85 
79 



22 
38 
46 
60 



94 
99 
100 
100 



89 
98 
99 
100 



9 

14 
20 
39 



26 
31 
49 
59 



36 
63 
86 
99 



42 
67 
86 
98 



16 
31 
63 
125 



16 
16 
16 
16 



87 
95 
95 
97 



66 
73 
76 
83 



97 
100 
100 
100 



94 
99 
100 
100 



19 
41 
35 
41 



30 
35 
52 
61 



47 
67 
92 
97 



50 
72 
88 
98 



16 
31 
63 
125 



31 
31 
31 
31 



97 
100 
100 

99 



96 
97 
97 
98 



97 
100 
100 
100 



98 
100 
100 
100 



12 
11 
37 
47 



28 
33 
51 
60 



44 
77 
90 
98 



48 
71 
88 
98 
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TABLEAU VII 



Taux d 1 application 
(g/ha) 



% d 1 inhibition de croissance 

Bidens Brassica Echinochloa 

piiosa kaber crus-galli 

Stade de croissance 



Compose Bromoxynil 2 feuilles 2-3 4 feuilles 

G feuilles 

4 0 32 62 0 

8 0 55 85 0 

16 0 64 95 11 

31 0 80 97 2 

0 8 0 21 0 

0 16 44 41 0 

0 31 82 78 0 

Ob Es Ob Es Ob Es 

4 8 32 32 92 70 0 0 

8 8 76 55 100 88 3 0 

16 8 92 64 99 96 22 11 

31 8 98 80 100 97 29 2 

4 16 78 61 100 78 12 O 

8 16 97 74 99 91 21 0 

16 16 96 80 100 97 10 11 

31 16 98 89 100 98 41 2 

4 31 95 87 100 91 8 0 

8 31 98 92 100 97 27 0 

16 31 98 93 99 99 44 11 

31 31 99 96 100 99 39 2 
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TABLEAU VIII 

Taux d'application- 

(g/ha) % d' inhibition de croissance 

Compose Bromoxy- SINAR DIGSA ECHCG ELEIN 

H nil (2 feuilles) (3-4 feuilles) (4 feuilles) (4 feuilles) 

Ob Es ob Es 6b Es Ob Es 

4 0 97 - 17 - 46 - 26 

8 0 99 - 26 - 52 - 35 - 

16 0 99 - 36 - 72 38 

31 0 100 53 - 90 - 73 

63 0 100 54 - 92 74 

125 0 100 77 - 99 - 89 

250 0 100 * . 96 • - 100 99 

DE 5Q -=27,0 DE^ 50=16,1 

0 18 99 2 44 - 14 

0 35 100 0 - 44 - 22 

0 70 100 - 6 - 50 - 27 

0 140 100 5 - 65 25 



4 


18 


99 


100 




17 


19 


65 


70 


33 




3d 


8 


18 


100 


100 




28 


28 


77 


73 


41 




44 


16 


18 


100 


100 




32 


37 


89 


84 


55 




47 


31 


18 


100 


100 




42 


54 


94 


94 


71 




77 


63 


18 


100 


100 




60 


55 


98 


95 


88 




77 


125 


18 


100 


100 




80 


78 


100 


100 


90 




91 








DE 


50 


S0=32 ; 1 






DE 5Q 50=10, 


8 




2 


35 


100 


100 


1 




54 




22 






4 


35 


100 


100 




11 


17 


82 


70 


31 




42 


8 


35 


100 


100 




31 


26 


85 


73 


62 




49 


16 


35 


100 


100 




36 


36 


86 


85 


47 




52 


31 ™* 


35 


100 


100 




45 


53 


97 


94 


66 




79 


63 


35 


100 


100 




50 


54 


99 


95 


81 




79 








DE 


50 


50=30,8 






DE 50=10, 


3 




2 


70 


100 




10 




78 




34 






4 


70 


100 


100 




22 


23 


83 


73 


34 




46 


8 


70 


100 


100 




22 


31 


87 


76 


42 




53 


16 


70 


100 


100 




30 


40 


97 


86 


4S 




55 


31 


70 


100 


100 




47 


56 


100 


95 


75 




80 


63 


70 


100 


100 




58 


57 


100 


96 


93 




81 








DE 


50 


50=39 , 8 






DE 

50 


50=8, 


7 




1 


140 


100 




0 




75 




32 






2 


140 


100 






7 




84 




43 






4 


140 


100 


100 




16 


22 


90 


81 


44 




44 


8 


140 


100 


100 




26 


30 


98 


83 


61 




51 


16 


140 


100 


100 




39 


39 


99 


90 


76 




54 


31 


140 


100 


100 

DE 


50 


46 
50=24,4 


55 


100 


97 

DE 

50 


84 

50 = 3 ; 


6 


80 
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TABLEAU IX 



Taux d' application 
(g/ha) 



Compose I 
4 

8 

16 

31 

63 
125 
250 

0 

o 

0 



2 
4 
8 

16 
31 
63 

2 
4 
8 



Bromoxynil 
0 

0 

o 

0 
0 
0 
0 

35 
70 
140 



35 
35 
35 
35 
35 
35 

70 
70 
70 



% d 1 inhibition de croissance 

Echinochloa crus-galli 

Stade de croissance - 4 feuilles 



29 
49 
65 
78 
90 
91 
95 



DE; 



90 



DE 

90 

Observe 
41 

66 

70 

81 

90 

94 

90 32,92 
47 
66 
74 



DE 



92,88 



33 
43 
42 

>140 



Escompte 

52 
66 
77 
85 
93 



60 
71 
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TABLEAU IX (suite) 

Taux d ' application 
(g/ha) 



% d' inhibition de croissance 

Echinochloa crus-galli 

Stade de croissance - 4 feuill 



Compose I Bromoxynil Observe Escompte 

16 70 83 80 



31 70 93 87 

63 70 97 94 

°%0 22,98 

1 140 57 

2 140 68 

4 140 78 59 

8 140 85 70 

16 140 90 80 

31 140 95 87 

DE go i4 7 14 
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TABLEAU X 

Taux d* application 

% d* inhibition de croissance 
(g/ha) Brassica kaber 

Stade de croissance - 2 feuill 



Compose J Bromoxynil 

1 0 47 

2 0 . 60 
4 0 86 
8 0 95 
0 8 42 
0 16 71 

0 31 92 

Observe Escompte 

1 8 70 69 

2 8 93 77 
4 8 97 92 
8 8 100 97 

1 16 90 85 

2 16 99 88 
4 16 99 96 
8 16 100 99 

1 31 99 96 

2 31 98 97 
4 31 100 99 
8 31 100 100 
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TABLEAU XI 



Taux d' application 
(g/ha) 



% d' inhibition de croissance 
Bidens Echinochloa 
pilosa crus-galli 

Stade de croissance 



Compose K 
2 

4 

8 

16 
0 
0 
0 

2 
4 
8 

16 
2 
4 
8 

16 
2 
4 
8 
16 



Bromoxynil 
0 

0 

0 

0 

8 

16 
31 

8 
8 
8 
8 

16 
16 
16 
16 
31 
31 

31 - 
31 



Ob 

39 
74 
89 
91 
68 
88 
94 
96 
99 
100 
97 
99 



2 feuilles 
0 

13 

41 

56 

22 

60 

98 

Es 
22 
32 
54 
66 
60 
65 
76 
83 
98 
98 
99 
99 



Ob 

64 
79 
90 
97 

64 

87 

90 

92 

83 

87 

88 

97 



4 feuilles 
53 

74 
82 
93 

0 

12 
16 

Es 
53 
74 
82 
93 
58 
77 
84 
94 
61 
78 
85 
94 
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TABLEAU XII 

Taux d' application (g/ha) 

Compose Bromoxynil 
L 



% d 1 inhibition de croissance 



2 
4 
8 

16 
0 
0 
0 

2 
4 
8 

16 
2 
4 
8 

16 
2 
4 
8 

16 



0 
0 
0 
0 
8 
16 
31 

8 
8 
8 
8 

16 
16 
16 
16 
31 
31 
31 
31 



BIDPI 
(2 

f euilles ) 
0 

2 

9 

17 
22 
60 
98 



Ob 

50 
41 
68 
72 
59 
82 
85 
92 
96 
97 
99 
98 



ES 
22 
24 
29 
35 
60 
61 
64 
67 
98 
98 
98 
98 



Ob 
0 
1 

14 
46 
0 
25 
33 
5 5 
45 
64 
73 
74 



SIDSP 
(1-2 
f euilles) 

0 
0 
0 
5 
0 

28 
52 

ES 
0 
0 
0 
5 

28 
28 
28 
32 
52 
52 
52 
54 



ECHCG 
(4 

f euilles) 
61 

68 

85 

93 

0 

12 

16 
Ob 
62 
85 
83 
96 
61 
87 
93 
98 
73 
87 
95 
98 



Es 
61 
69 
85 
93 
65 
72 
87 
94 
67 
73 
87 
94 
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TABLEAU XIII 

Taux d f application 
Cg/ha) 

Compose M Bromoxynil 



% d' inhibition de croissance 



4 
8 

16 
31 
63 
125 
250 

0 
0 
0 
0 
0 
0 

2 
4 
8 

16 
31 
63 

1 
2 
4 
8 

16 
31 

0,5 
1 
2 
4 
8 

16 



0, 25 
0 7 5 

1 

2 

4 

6 



0 
0 
0 
0 
0 
0 
0 

4 
9 

18 
35 
70 
140 

4 
4 
4 
4 
4 
4 

9 
9 
9 
9 
9 
9 

18 
18 
18 
18 
18 
18 

35 
35 
35 
35 
35 
35 



BIDPI 
(2 feuilles) 
0 
0 
0 
4 
0 
25 
50 



DE 



DE, 



50>219 7 5 
0 
0 

18 
78 
92 
100 



DE 



DE 



DE 



50>30 f 2 
0 
0 
0 
1 

10 
28 

50>63 
0 
5 

14 

3 

12 
31 

50>31 
19 
12 
7 

29 
29 
45 



DE 



50=15,7 
41 
72 
51 
59 
51 
62 

50*3,0 



IPOSS 
(1 feuille) 

28 
6 
8 

20 
20 
34 
38 

21 
18 
2 

17 
8 
5 

0 
7 
0 

17 
9 

22 
6 

12 
4 

11 
10 
18 

26 
16 
15 
12 
20 
28 

2 
9 
1 
0 

20 
10 



DE 



DE 



DE 



ECHCG 
(3 feuilles) 

20 
21 
20 
49 
74 
75 
96 
50=28 T 0 
22 
25 
27 
37 
39 
50 

'50=154,8 
14 
30 
28 
40 
44 
88 



DE 



DE 



50=17 ; 0 
15 
20 
42 
40 
51 
79 

'50=9,2 
20 
25 
35 
40 
47 
49 



DE 



50=12 ? 3 
20 
33 
35 
41 
50 
55 



50=4,4 
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TABLEAU XIV 

Taux d 1 application 
(g/ha) 

Compose Bromoxynil 
N 



8 




0 


16 




0 


31 




0 


63 




0 


125 




0 


250 




0 


valeurs 


de 


DE : 
an 

18 


0 




0 




35 


0 




70 


0 




140 


0 




280 


valeurs 


de 


DE ! 
90 
18 


4 




3 




18 


16 




18 


31 




18 


63 




18 


125 




18 


valeurs 


de 


35 


4 




8 




35 


16 




35 


31 




35 


63 




35 


125 




35 


valeurs 


de 


DE^ 
90 
70 


2 




4 




70 


8 




70 


16 




70 


31 




70 


63 




70 


valeurs 


de 


90 
140 


1 




2 




140 


4 




140 


8 




140 


16 




140 


31 




140 



valeurs de DE 



31 

% d ' inhibition de croissance 



ABUTH 








(2 


(1 


(4 


(4 


euilles) 


f euille) 


f euilles) 


f euilles ) 


66 


45 


20 


32 


70 


47 


12 


37 


80 


55 


27 


43 


85 


61 


47 


68 


94 


75 


58 


89 


100 


83 


68 


95 


58 r 8 


* 18,0 


84,4 


25,2 


31 


23 


3 


27 


24 


35 


5 


31 


89 


33 


8 


42 


100 


29 


8 


44 


98 


41 


17 


51 


74,0 


460 


5934 


227,5 


94 


34 


11 


45 


97 


61 


16 


50 


98 


60 


23 


57 


99 


75 


29 


77 


98 


82 


47 


93 


100 


87 


50 


94 


<4 


7,6 


105 f 3 


7 ? 6 


97 


48 


27 


66 


96 


60 


25 


71 


100 


70 


37 


82 


100 
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L f equation de Lirapel a pu etre appliquee aux 
resultats obtenus dans cette serie d 1 experiences dans plus 
de 2 20 cas. Parmi ces resultats, les valeurs escomptees 
etaient inferieures aux valeurs dans la grande majorite des 
5 cas, ce qui met nettement en evidence un synergisme. 

Les isoboles produites, representees ci-apres 
sur les Figures 4 a 12, sont nettement des courbes de type 
III pour un "effet bilateral" (Tammes, op. cit. page 75, 
Figure 2), a savoir les Figures IV a VII et X a XII, ou des 

10 courbes de type II pour un "effet unilateral" (Tammes, op. 
cit. page 74, Figure 1) ce qui signifie que les Figures 
VIII et IX presentent l'une et 1" autre la caracteristique 
d f un synergisme, ce qui confirme 1 1 interpretation de 
l f equation de Limpel. 

15 EXPERIENCE 3 

Experience conduite dans une serre, mettant en evidence 
1 1 interaction bioloaigue entre le bromoxynil et le Compose 
D sur le mais 

Une large gamme de doses de bromoxynil (sous 

20 forme du phenol technique) (9, 18, 35, 70 et 14 0 g/ha) et 
de Compose D (8, 16, 31, 63 et 125 g/ha) a ete appliquee 
dans de 1' acetone en un volume de pulverisation de 290 1/ha 
a six pots identiques en matiere plastique de 7,5 cm de 
cote remplis de terre vegetale contenant un plant de mais 

25 au stade de croissance 3 feuilles. 

Apres pulverisation, les pots ont ete disposes 
en blocs randomises dans une serre et ont ete soumis a une 
sub-irrigation. Au bout de 11 jours, les plants ont ete 
evalues pour determiner le pourcentage de phytotoxicite 

30 (reduction de la surface verte comparativement a des plants 
n 1 ayant pas subi de pulverisation) : 

0 = aucun effet, 100 = destruction totale. 
Comme le Tableau 11 permet de le constater, aucun des 
traitements n f a engendre une quelconque phytotoxicite chez 

35 le mais, ce qui indique que des melanges de bromoxynil et 
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de Compose D ont pu etre utilises en toute securite dans 
cette culture . 
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TABLEAU XV 

Taux d* application (g/ha) % de phytotoxicite 



Compose D 


Bromoxynil 


Mais 


8 


0 


0 


16 


0 


0 


31 


0 


0 


63 


0 


0 


125 


0 


0 


0 


9 


0 


0 


18 


0 


0 


35 


0 


0 


70 


0 


0 


140 


0 


4 


4 


0 


8 


4 


0 


16 


4 


0 


31 


4 


0 


63 


4 


0 


2 


9 


0 


4 


9 


0 


8 


9 


0 


16 
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31 
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18 
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18 
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18 
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18 
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16 


18 
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0,5 


35 
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35 
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35 
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35 


0 
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35 
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70 


0 
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70 


0 
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70 
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70 
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70 
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Conf ormement a une autre caracteristique de la 
presente invention, il est propose un produit comprenant 
(a) du bromoxynil ou un de ses sels ou esters acceptables 
en agriculture, de preference un sel metallique ou un sel 
5 d 1 amine ou bien un de ses esters formes avec un acide 
alcanoique contenant 2 a 10 atomes de carbone, et (b) un 
derive de 2-benzoylcyclohexane-l, 3-dione de formule 
generale I ou un de ses sels formes avec une base accep- 
table en agriculture, sous forme d'une preparation mixte, 

10 pour une utilisation simultanee, de maniere separee ou 
successive, par exemple dans la lutte contre la croissance 
de mauvaises herbes dans un milieu utilise pour la culture 
du mais , du ble ou de 1 1 orge . 

Conformement a une autre caracteristique de la 

15 presente invention, il est propose des compositions 
convenant pour une utilisation herbicide, comprenant (a) du 
bromoxynil ou un de ses sels ou esters acceptables en 
agriculture, de preference un sel metallique ou un sel 
d 1 amine ou bien un de ses esters formes avec un acide 

2 0 alcanoique contenant 2 a 10 atomes de carbone, et (b) un 
derive de 2-benzoylcyclohexane-l , 3 -dione de formule 
generale I ou un de ses sels formes avec une base accep- 
table en agriculture, par exemple en un rapport en 
poids/poids de 14 : 1 a 1:3,33, avantageusement de 6:1 a 

2 5 1,1:2 et de preference de 6:1 a 1:1,25 d 1 equivalent d 1 acide 

(a) a l 1 equivalent d' acide (b) en association avec, et de 
preference disperses de maniere homogene dans , un ou 
plusieurs diluants ou vehicules et/ou agents tensio-actif s 
compatibles, acceptables du point de vue herbicide (c'est- 

3 0 a-dire des diluants, vehicules ou agents tensio-actif s du 

type acceptable de maniere generale dans la pratique en 
raison de leur possibility d' utilisation dans des composi- 
tions herbicides et qui sont compatibles avec le bromoxynil 
et des derives de 2-benzoylcyclohexane-l, 3-dione. L'ex- 
3 5 pression "disperse de maniere homogene" qualifie des 
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compositions dans lesquelles le bromoxynil et les derives 
de 2 -ben z oy 1 cy cl ohexane - 1 , 3-dione sont dissous dans les 
autres constituants. L 1 expression "compositions herbicides" 
est utilisee de maniere generale pour designer non 
5 seulement des compositions qui sont pretes a I'emploi come 
herbicides, mais egalement des concentres qui doivent etre 
dilues avant utilisation. De preference, les compositions 
contiennent 0,05 a 90 % en poids de bromoxynil et d'un ou 
plusieurs derives de 2 -benzoylcyclohexane-1 , 3-dione. 

10 Les compositions herbicides peuvent contenir a 

la fois un diluant ou vehicule et un agent tensio-actif 
(par exemple un agent mouillant, dispersant ou emulsion- 
nant) . Des agents tensio-actif s qui peuvent etre presents 
dans les compositions herbicides de la presente invention 

15 peuvent etre du type ionique ou du type non ionique, ces 
agents etant par exemple des sulforicinoleates, ; , des 
produits a base de produits de condensation de I'oxyde 
d 1 ethylene avec des nonyl- ou octylphenols, ou bien des 
esters d'acides carboxyliques d 1 anhydrosorbitols qui ont 

20 ete rendus solubles par etherif ication des groupes hydroxy 
libres par condensation avec l'oxyde d f ethylene, des sels 
de metaux alcalins et des sels de metaux alcalino-terreux 
ou des esters de l'acide sulfurique et des acides sulfoni- 
ques tels que les dinonyl- et dioctyl-sulf ©succinates de 

25 sodium et des sels de metaux alcalins et de metaux 
alcalino-terreux de derives d'acide sulfonique de haut 
poids moleculaire tels que les lignosulfonates de sodium et 
de calcium. Des exemples de diluants ou supports solides 
convenables sont le silicate d' aluminium, le talc, la 

30 magnesie calcinee, le kieselguhr, le phosphate tricalcique, 
le liege pulverise, le noir de carbone absorbant et des 
argiles telles que le kaolin et la bentonite. Les composi- 
tions solides (qui peuvent etre sous forme de poudres pour 
poudrage, de granules ou de poudres mouillables) sont de 

35 preference preparees par broyage du bromoxynil et du 
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derive de 2-benzoylcyclohexane-l, 3-dione avec des diluants 
solides ou impregnation des diluants ou supports solides 
avec des solutions de bromoxynil et de derive de 2 — 
benzoylcyclohexane-1, 3-dione dans des solvants volatils, 
5 evaporation des solvants et, si necessaire, broyage des 
produits de maniere a obtenir des poudres. Des formulations 
granulaires peuvent etre preparees par absorption du 
bromoxynil et du derive de 2-benzoylcyclohexane-l, 3-dione 
(dissous dans des solvants volatils) sur les diluants ou 

10 supports solides sous forme granulaire et evaporation des 
solvants, ou par granulation des compositions sous forme de 
poudres obtenues de la maniere decrite ci-dessus, Les 
compositions herbicides solides, en particulier des poudres 
mouillables, peuvent contenir des agents mouillants ou 

15 dispersants (par exemple des types deer its ci— dessus) qui 
peuvent servir egalement, lorsqu'ils sont solides, de 
diluants ou de supports. 

Les compositions liquides conformes a la 
presente invention peuvent etre sous forme de solutions, 

2 0 suspensions et emulsions aqueuses, organiques ou aqueuses- 

organiques qui peuvent renfermer un agent tensio-actif . Des 
diluants liquides convenables pour 1 1 incorporation aux 
compositions liquides comprennent l'eau, 1 1 acetophenone , la 
cyclohexanone, 1 1 isophorone, le toluene, le xylene et des 
25 huiles minerales, animales et vegetales (ainsi que des 
melanges de ces diluants) . Les agents tensio-actif s, qui 
peuvent etre presents dans les compositions liquides, 
peuvent etre ioniques ou non ioniques (par exemple des 
types decrits ci-dessus) et, lorsqu'ils sont liquides, 

3 0 peuvent servir egalement de diluants ou de supports. 

Les poudres mouillables et les compositions 
liquides sous forme de concentres peuvent etre diluees avec 
de l'eau ou d T autres diluants convenables, par exemple des 
huiles minerales ou vegetales, en particulier dans le cas 
35 de concentres liquides dans lesquels le diluant ou vehicule 
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est une huile, ce qui donne des compositions pretes a 
l'emploi. Lorsque cela est desire, des compositions 
liquides de bromoxynil et de derive de 2-benzoylcyclohexa- 
ne- 1,3— dione peuvent etre utilisees sous forme de con- 
5 centres auto-emulsionnables contenant les substances 
actives dissoutes dans les agents emulsionnants ou dans des 
solvants contenant des agents emulsionnants compatibles 
avec les substances actives, la simple addition d'eau a ces 
concentres produisant des compositions pretes a l'emploi. 

10 Des concentres liquides dans lesquels le 

diluant ou vehicule est une huile peuvent etre utilises 
sans autre dilution au moyen de la technique de pulverisa- 
tion electrostatique. 

Les compositions herbicides conformes a la 

15 presente invention peuvent contenir egalement, si cela est 
desire, des adjuvants classiques tels que des adhesifs, des 
colloides protecteurs, des epaississants, des , agents 
augmentant la penetration, des stabilisants , des agents 
sequestrants, des agents inhibant la floculation, des 

20 colorants et des inhibiteurs de corrosion. Ces adjuvants L t 
peuvent servir egalement de supports ou diluants. 

Des compositions herbicides appreciees, 
conformement a la presente invention, sont des concentres 
de suspensions aqueuses qui comprennent 10 a 70 % en 

25 poids/volume de bromoxynil et de derive de 2-benzoyl- 
cyclohexane-1, 3-dione, 2 a 10 % en poids/volume d 1 agent 
tensio-actif , 0,1 a 5 % en poids/volume d 1 epaississant et 
15 a 87,9 % en volume d f eau ; des poudres mouillables qui 
comprennent 10 a 90 % en poids/poids de bromoxynil et de 

30 derive de 2 -benzoylcyclohexane-l, 3-dione, 2 a 10 % en 
poids/poids d f agent tensio-actif et 8 a 88 % en poids/poids 
de diluant ou support solide ; des concentres hydrosolubles 
liquides qui comprennent 10 a 30 % en poids/volume de 
bromoxynil et de derive de 2-benzoylcyclohexane-l , 3-dione, 

35 5 a 25 % en poids/volume d 1 agent tensio-actif et 45 a 85 % 
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en volume d'un solvant miscible a I'eau, par exemple le 
dimethyl formamide ; des concentres de suspensions emulsion- 
nables liquides qui comprennent 10 a 70 % en poids/volume 
de bromoxynil et de derive de 2-benzoylcyclohexane-l, 3- 
5 dione f 5 a 15 % en poids/volume d' agent tensio-actif , 0,1 a 
5 % en poids/volume d 1 epaississant et 10 a 84,9 % en volume 
de solvant organique ; des granules qui comprennent 2 a 
10 % en poids/poids de bromoxynil et de derive de 2- 
benzoylcyclohexane-l,3-dione, 0,5 a 2 % en poids/poids 

10 d' agent tensio-actif et 88 a 97,5 % en poids/poids d'un 
support granulaire ; et des concentres emulsionnables qui 
comprennent 0,05 a 90 % en poids/volume, et de preference 1 
a 60 % en poids/volume, de bromoxynil et de derive de 2- 
benzoylcyclohexane-l,3-dione, 0,01 a 10 % en poids/volume, 

15 et de preference 1 a 10 % en poids/volume, d' agent tensio- 
actif et 9,99 a 99,94 %, et de preference 39 a 98,99 %, en 
volume de solvant organique - 

Les compositions herbicides conformes a la 
presente invention peuvent comprendre egalement du 

20 bromoxynil et un derive de 2-benzoylcyclohexane-l, 3-dione 
en association avec, et de preference disperses de maniere 
homogene dans, un ou plusieurs autres composes doues 
d'activite pesticide et, si cela est desire, un ou 
plusieurs diluants ou supports, agents tensio-actif s et 

25 adjuvants class iques acceptables du point de vue pesticide, 
tels qu'ils ont ete decrits precedemment . Des exemples 
d 1 autres composes doues d'activite pesticide qui peuvent 
etre incorpores aux, ou utilises conjointement avec les, 
compositions herbicides de la presente invention compren- 

3 0 nent des herbicides, destines par exemple a elargir la 
gamme d'especes de mauvaises herbes contre laquelle il est 
possible de lutter, par exemple l'alachlore (2-chloro-2 , 6- 
diethyl-N-methoxymethylacetanilide) , la bentazone (2,2- 
dioxyde de 3-isopropyle-lH-2 , 1 , 3-benzothiadiazine-4 (3H) - 

35 one), la cyanazine (2-chloro-4- (l-cyano-l-methylethylami- 
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no) -6-ethylamino-l, 3 , 5-triazine) , le 2,4-D ( (acide 2,4- 
dichlorophenoxy) acetique) , le MCPA [acide 4-chloro-2- 
methylphenoxyacetique] , des sulfonylureas, par exemple le 
nicosulfuron [2- (4 1 , 6 1 -dimethoxypyrimidine-2 1 -ylcarbamoyl- 
5 sulf amoyl) -N,N-dimethylnicotinamide] et le CMPP (connu 
egalement sous le nom de mecoprop) [acide [±) - (2 , 4-chloro- 
2-methylphenoxy) propionique] ; des insecticides, par 
exemple des carbamates (tels que le carbofuran) , des 
organophosphates (par exemple le chlorpyrifos) , des 

10 pyrethroldes synthetiques (par exemple la cypermethrine) , 
des acylurees (par exemple le teflubenzuron) et Bacillus 
thur incriens is ; et des fongicides, par exemple metalaxyl, 
la carboxine et le captafol. D'autres substances douees 
d'activite biologique qui peuvent etre incorpores aux, ou 

15 utilisees conjointement avec les, compositions herbicides 
de la presente invention sont des regulateurs de croissance 
des plantes et des engrais contenant, par exemple, de 
1' azote, du potassium et du phosphore, et des oligo- 
elements connus pour etre essentiels au developpement 

20 reussi des vegetaux, par exemple le fer, le magnesium, le 
zinc, le manganese, le cobalt et le cuivre. 

Les composes doues d'activite pesticide et les 
autres substances biologiquement actives qui peuvent etre 
incorporees aux, ou utilises conjointement avec les, 

2 5 compositions herbicides de la presente invention, par 

exemple ceux mentionnes precedemment , et qui sont des 
acides peuvent, si cela est desire, etre utilises sous 
forme de derives classiques, par exemple des sels de metaux 
alcalins et des sels d* amine ainsi que des esters. 

3 0 Les compositions de la presente invention 

peuvent etre mises sous forme d'un produit comprenant du 
bromoxynil et un derive de 2-benzoylcylohexane-l, 3-dione 
de formule generale I, suivant la definition precitee, et, 
f acultativement , d'autres composes biologiquement actifs 
35 tels qu'ils ont ete definis precedemment ou, comme cela est 



BNSDOCID: <FR 2675340A1 J_> 



4 



2675340 



41 

prefere, une composition herbicide repondant a la defini- 
tion precitee, et de preference un concentre herbicide qui 
doit etre dilue avant utilisation, comprenant du bromoxynil 
et un derive de 2-benzoylcyclohexane-l, 3-dione dans un 
5 recipient destine a contenir ledit bromoxynil et ledit 
derive de 2 -benzoylcyclohexane-1, 3-dione ou bien ladite 
composition herbicide, avec des instructions associees 
physiquement au recipient precite, indiquant la maniere 
d'utiliser ledit bromoxynil et ledit derive de 2-benzoyl- 

10 cyclohexane-1, 3-dione ou ladite composition herbicide 
presents dans ce recipient pour lutter centre la croissance 
de mauvaises herbes, Les recipients sont habitue llement des 
types utilises classiquement pour 1 1 entreposage de 
substances chimiques qui sont des matieres sol ides aux 

15 temperatures ambiantes normales et des compositions 
herbicides, en particulier sous forme de concentres, par 
exemple des bidons et des tonnelets metalliques constitues 
d'un metal, pouvant etre vernis inter ieurement, et de 
matieres plastiques, des bouteilles en verre et en matieres 

2 0 plastiques et, lorsque le contenu du recipient est une 

substance solide, par exemple des compositions herbicides 
granulaires, des boites, par exemple des boites en carton, 
des boites en matieres plastiques et des boites metalli- 
ques, ou bien des sacs. Les recipients possedent habituel- 
25 lement une capacite suffisante pour contenir des quantites 
des ingredients actifs ou des compositions herbicides 
permettant de traiter au moins 0,5 hectare de terrain pour 
lutter contre la croissance de mauvaises herbes presentes 
sur ce terrain, mais n'excedent pas un volume qui convient 

3 0 pour les procedes class iques de manipulation, Les instruc- 

tions sont associees physiquement au recipient, par exemple 
par impression directe sur ce recipient ou bien sur une 
etiquette ou une fiche fixee a ce recipient. Les instruc- 
tions indiquent mutuellement que le contenu du recipient, 
35 si necessaire apres dilution, doit etre applique pour 



BNSDOCID: <FR 2675340A1 _L> 



< 



2675340 



lutter contre la croissance de mauvaises herbes a des taux 
d 1 application de 2 g a 350 g de e.a, de bromoxynil et de 
0,5 a 500 g de e.a. de derive de 2-benzoylcyclohexane-l, 3- 
dione par hectare de la maniere et aux fins decrites 
5 precedemment . 

Les exemples suivants illustrent des composi- 
tions herbicides conformes a la presente invention et des 
compositions herbicides convenant pour 1 'utilisation dans 
le procede de lutte contre la croissance de mauvaises 
10 herbes conformement a la presente invention. 

RYFMPT.K T 

Une poudre hydrosoluble a ete preparee a partir 

de : 

Compose A 60 % en poids/poids 

15 Carbonate de sodium 25 % en poids/poids 

Atlox 4901 3,75 % en poids/poids 

Metaphosphate de sodium 4 % en poids/poids 

Silice precipitee 7,25 % en poids/poids 

en utilisant simultanement tous les ingredients et en les 

2 0 broyant dans un broyeur a marteaux. 

Un melange dans le rapport 14 : 1 a ete forme par 
melange en reservoir de 1,6 1 d'une formulation de 
concentre emulsionnable disponible dans le commerce 
25 contenant 225 g/1 d 1 equivalent phenol ique de bromoxynil 
sous forme de l 1 ester octanoique avec 42 g de la composi- 
tion de l'Exemple 1 dans un volume de 200 1 d'une solution 
a 0,2 % en volume/volume de produit de condensation 
nonylphenol-oxyde d 1 ethylene dans I'eau. Le liquide de 

3 0 pulverisation resultant a ete applique a un hectare de mals 

pour lutter contre Amaranthus retrof lexus , Chenopoodium 
album . Solanum nigrum et Xanthium pennsylvanicum . 
EXEMPLE 3 

Un melange dans le rapport 1:3,33 a ete forme 
3 5 en m^langeant en reservoir 667 ml d'une formulation de 
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concentre emulsionnable disponible dans le commerce 
contenant 225 g/1 d' equivalent phenolique de bromoxynil 
sous forme de l'ester octanolque avec 833 g de la composi- 
tion de l'Exemple 1 dans un volume de 200 1 d f une solution 
5 aqueuse a 0,2 % en volume/volume de produit de condensation 
nonylphenol-oxyde d' ethylene. Le liquide de pulverisation 
resultant a ete applique a un hectare de mais pour lutter 
contre Bidens pilosa , Eleusine indica , Echinochloa crus- 
galli et Diaitaria sanguinalis . 

10 Dans les formulations mixtes mentionnees dans 

les Exemples precites, le derive de 2-benzoylcyclohexane- 
1,3-dione peut etre remplace par d'autres derives de 2- 
benzoylcyclohexane-l, 3-dione de formule generale I * 

Les procedes deer its dans les brevets europeens 

15 publies sous les N os 135 191, 137 963 et 186 118 peuvent 
etre utilises pour preparer les composes de formule 
generale X. 

Des cyclohexane-1 , 3-diones intermediaires 
peuvent etre prepares d'une maniere similaire a celle 
20 decrite dans le brevet allemand publie sous le N° 2 412 313 
et le brevet europeen publie sous le N° 61 669. 

L'exemple de reference suivant illustre la 
preparation de composes de formule generale I. 

EXEMPLE DE REFERENCE I 

25 Compose G 

Une solution de chlorure de 4-methylsulf onyl-2- 
nitrobenzoyle (9,62 g) dans du dichloromethane anhydre 
(50 ml) a ete ajoutee a une solution sous agitation de 
triethylamine (5,6 ml) et de 5, 5-dimethylcyclohexane-l, 3- 

30 dione (5 g) dans du dichloromethane anhydre (70 ml) en un 
temps de 30 minutes et le melange react ionnel a ete agite a 
temperature ambiante pendant 4 heures. De la triethylamine 
(15,3 ml) et de 1 1 acetone-cyanhydrine (0,5 ml) ont ete 
ajoutees successivement et le melange react ionnel a ete 

35 agite a temperature ambiante pendant 18 heures. Le melange 
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reactionnel a ete lave success ivement avec de l'acide 
chlorhydrique 2 N (2 x 50 ml) et de l'eau (2 x 50 ml) , 
deshydrate sur du sulfate de magnesium et evapore sous 
pression reduite, ce qui a donne une substance vitreuse de 
5 couleur jaune qui a ete recristallisee dans le methanol 
(20 ml) r ce qui a permis d'obtenir de la 2- (4-methylsul- 
f onyl-2-nitrobenzoyl) -5 , 5 -dimethyl cycl ohexane- 1 , 3-dione 
(6 f 4 g) , point de fusion 156,5-158°C, sous forme d'une 
substance solide cristalline de couleur jaune. 
10 . En procedant d f une maniere similaire a celle 

decrite ci-dessus, on a prepare les composes suivants : 



Compose 


P.F./°C 


A 


140-141 T 5 


B 


142-143,5 


C 


131-133 


D 


139-140 


E 


140-142 


T 




H 


112-114 



Compose 


P.F./°C 


H 


112-114 


I 


86-87 


J 


133-135 


K 


137-138 


L 


115-117 


M 




N 


172-174 



II va de soi que la presente invention n'a ete 
decrite qu f a titre explicatif, mais nullement limitatif, et 
que de nombreuses modifications peuvent y etre apportees 
15 sans sortir de son cadre. 
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REVINDICATIONS 
1. Procede pour lutter contre la croissance de 
mauvaises herbes dans un milieu, caracterise en ce qu'il 
consiste a appliquer a ce milieu (a) du bromoxynil ou un 
5 de ses sels ou esters acceptables en agriculture, et (b) un 
derive de 2-benzoylcyclohexane-l , 3-dione de formule 
generale I : 




I 

dans, laquelle : 
10 (i) Z represente un a tome d'hydrogene ; 

R 1 et R 2 , qui peuvent etre identiques ou 
differents, representent chacun un atome d»hydrogene ou un 
groupe methyle, 

R 3 et R 4 , qui peuvent etre identiques ou 
15 differents, representent chacun un atome d'hydrogene ou un 
groupe methyle, 

X represente un atome de chlore ou un groupe 

nitro, 

Y represente un groupe methylsulf onyle ou 
2 0 trif luoromethyle ; ou 

(ii) Z represente un atome de chlore ; 

R 1 , R 2 , R 3 et R 4 representent chacun un atome 

d ■ hydrogene , 

X represente un atome de chlore ; et 
25 Y represente un groupe methylsulf onyle ; ou un 

de ses sels formes avec une base acceptable en agriculture. 

2 • Procede suivant la revendication 1, 

caracterise en ce que, dans le compose de formule generale 
I 
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Z represente un atome d 1 hydrogene ; et 

R 3 et R 4 representent 1 1 un et 1 1 autre des 

atonies d ' hydrogene ou bien representent 1 1 un et 1 1 autre des 

groupes methyle. 
5 3 . Procede suivant la revendication 1 ou 2 , 

caracterise en ce que, dans le compose de formule generale 

X 

R 1 et R 2 representent l'un et 1' autre des 
atoities d' hydrogene ou bien representent l'un et l 1 autre des 
10 groupes methyle, et 

R 3 et R 4 representent l'un et l 1 autre des 
atonies d f hydrogene ou bien representent l'un et l 1 autre des 
groupes methyle. 

4. Procede suivant la revendication 1, 2 ou 3, 
15 caracterise en ce qu'un taux d' application de 2 g a 350 g 

de e.a./ha de bromoxynil et un taux d' application de 0,5 g 
a 500 g de e.a./ha d'un derive de 2-benzoylcyclohexane-l, 3- 
dione de formule generale I sont utilises* 

5. Procede suivant I'une quelconque des 
20 revendications precedentes, caracterise en ce qu'un taux 

d 1 application de 150 a 350 g de e.a./ha de bromoxynil et 
un taux d' application de 25 a 500 g de e.a./ha d'un derive 
de 2-benzoylcyclohexane-l, 3-dione de formule generale I 
sont utilises. 

25 6. Procede suivant l'une quelconque des 

revendications precedentes, caracterise en ce qu'un taux 
d f application de 150 a 350 g de e.a./ha de bromoxynil et 
un taux d' application de 50 a 400 g de e.a./ha d'un derive 
de 2-benzoylcyclohexane-l, 3 -dione de formule generale I 

30 sont utilises. 

7 . Procede suivant 1 ' une quelconque des 

revendications precedentes, caracterise en ce qu'un taux 
d 1 application de 200 a 300 g de e.a./ha de bromoxynil et 
un taux d' application de 50 a 250 g de e.a./ha de derive de 

35 2-benzoylcyclohexane-l, 3 -dione de formule generale I sont 
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utilises. 

8. Procede suivant l'une quelconque des 
revendications precedentes, caracterise en ce qu'il est mis 
en oeuvre dans un milieu utilise pour la culture du mals, 

5 du ble ou de I'orge. 

9, Produit, caracterise en ce qu'il comprend 

(a) du bromoxynil ou un de ses sels ou 
esters acceptables en agriculture, et 

(b) un derive de 2-benzoylcyclohexane-l, 3- 
10 . dione de formule generale I suivant la revendication 1, 2 

ou 3 , ou un de ses sels formes avec une base acceptable en 
agriculture , 

sous forme d'une preparation mixte destinee a 
une utilisation de maniere simultanee, separee ou succes- 
15 sive. 

10. Composition herbicide, caracterisee en ce 
qu'elle comprend 

(a) du bromoxynil ou un de ses sels ou 
esters acceptables en agriculture, et 

20 (b) un derive de 2-benzoylcyclohexane-l, 3- 

dione de formule generale I suivant la revendication 1, 2 
ou 3 ou un de ses sels formes avec une base acceptable en 
agriculture, en association avec un diluant ou support 
et/ou agent tensio-actif acceptables du point de vue 

25 herbicide. 

11. Composition suivant la revendication 10, 
caracterisee en ce que le rapport du bromoxynil (equi- 
valent d'acide) au derive de 2-benzoylcyclohexane-l, 3-dione 
(equivalent d f acide) est compris dans 1 1 intervalle de 14:1 

3 0 a 1:3,33 en poids/poids. 

12. Composition suivant la revendication 10 ou 
11, caracterisee en ce que le rapport du bromoxynil (e.a.) 
au derive de 2-benzoylcyclohexane-l, 3-dione (e.a.) est 
compris dans l 1 intervalle de 6:1 a 1:1,25 en poids/poids. 
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